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@ Verfahren zur Herstellung von hochhomogenen, grossfornnatigen Einkristallen aus Calciumfluorid sowie deren 
Verwendung 

@ Es wird ein Verfahren zur Herstellung von hochhomo- 
genen, groBformatigen, insbesondere bearbeiteten Ein- 
kristallen aus Calciumfluorid durch Tempern bei erhohter 
Temperatur beschrieben, wobei der Kristall wahrend des 
Temperns in einem mit einer Abdeckung versehenen 
Tempergefafi gelagert wird. 

Dabel wird in das TempergefaB ein Calciumfluoridpulver 
eingebracht und zusammen mit dem KristafI mindestens 
zwei Stunden lang oberhalb IISO^C enA/armt. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betriffl ein Veifahren zur Herstellung von 
hochhomogcnen, groBformatigen Einkristallen aus Calci- 
umfluorid durch Tfempem bei erhOhter Ttmperatur insbe- 
sonderc in einem Ofcn sowie deren Verwendung. 

Einkristalle, insbesondere Calciumfluorid-Einkristalle 
werden als Ausgangsmaterial fiir optische Komponenten in 
der DUV-Fotolithographie wie Stepper oder Excimerlaser 
benotigt. Sie werden iiblicherweise als Linsen oder Prismen 
verwendet und dienen insbesondere dazu, bei der Herstel- 
lung von elektronischen Geraten feine Strukluren auf inte- 
grierten Schaltungen, sowie auf Computerchips und/oder 
auf Fotolack-beschichteten Wafem optisch abzubilden. 
Hierzu ist es notwendig, dass diese optischen Bauteile eine 
hohe Homogenitat aufweisen, d. h. dass ihre Brechzahl n im 
gesamten Kristall auBeist konstant sein muss. Dies bedeutet, 
dass sich die Brechzahl uber das gesamte Rristallvolumen 
hinweg urn eine Differenz An von hochstens 5 x 10^, 
zweckmaBigerweise urn hochstens 2 X 10"^ unterscheiden 
soli. Da andererseits der Bedarf an derartigen Schaltungen 
und Computerchips laufend steigt, muss deren Produktion 
ebenfalls laufend gesteigert werden. Dazu werden immer 
groBere Wafer benotigt. So werden beispielsweise inzwi- 
schen haufiger Waferdurchmesser von 200 mm und dariiber 
hinaus benotigt. Dies setzt jedoch auch voraus, dass die 
Durchmesser der zur Belichtung der Wafer notwendigen op- 
tischen Bauteile ebenfalls entsprechend grOBer sind. Um 
winzige Schaltungen bzw. Computerchips mil hohem 
Duichsatz herstellen zu konnen, sollten daher die Differen- 
zen in den an unterschiedlichen Stellen des Kristallvolu- 
mens bestinmiten Brechzahlen nicht groBer als 1 x 10"^ 
sein. 

Die Herstellung von Einkristallen sowie entsprechend 
groBen optischen Elementen ist an sich bekannt. Sie konnen 
im Prinzip aus der Gasphase, der Schmelze, aus Losungen 
Oder sogar aus eincr festen Phase durch Rekristallisation 
oder Festkorperdiffusion gezUchtet werden. Unterschiedli- 
che Verfahren zum Zuchten von Kristallen sind dem Fach- 
mann bekannt und werden z. B. in LehrbUchem wie dem 
1088 Seiten umfassenden Werk von K.-Th.-Wilke und J. 
Bohm "Kristallzuchtung", Verlag Harm Deutsch, Thun, 
Frankfiirt/Main 1988 aSBN 3-87144-971-7) beschrieben. 

Zur technischen Herstellung werden jedoch Einkristalle 
iiblicherweise durch Erstarren einer Schmelze geziichtet. 
Fiir die industrieUe Fertigung von Einkristallen hat sich bei- 
spielsweise das sogenannte Stockbarger-Bridgman und das 
Vertical Gradient Freeze- Verfahren durchgesetzt, wo in ei- 
nem Ziehofen und bei einem Vakuum von 10"^-10"^ mbar 
der Kristall geziichtet wird. Dabei wird eine Kristallroh- 
masse auf etwa 140O'*C aufgeschmolzen, wobei unter ge- 
nauester Steuerung der Tbmperatur ein homogener Einkri- 
stail erbalten wird. 

Zur Herstellung der Einkristalle wurde bislang derart vor- 
gegangen, dass die Kristalb-ohmasse in einem Hegel lang- 
sam auf die Verdampfiingstemperatur des Wassers von etwa 
400®C aufgeheizt wurde und unter Entwasserung des Roh- 
stofFes einige Zeit bei dieser Temperatur gehalten wurde. 
Danach wurde die Temperatur in einem Zeitraum von etwa 
20 Stunden auf 1450°C erhoht, wobei mittels in den Roh- 
stofF beigemischten Scavenger wie PbF2, SnF2, oder ZnF2, 
der Sauerstoff entfemt wurde. Dabei reagierten die zuge- 
selzten Scavenger mit dem zum Teil durch Oxidation und/ 
Oder Hydrolyse entstandenen und in der Rohmasse vorlie- 
genden Sauerstoff zu Idcht fluchtigen Oxiden, welche bei 
dieser Tempemtur verdampften. Danach erfolgte eine Ubli- 
cherweise einwochige sogenannte Aufreinigung bei 1450**C 
mit anschlieBender langsamer mehrwdchiger Abktihlung 



auf etwa 1200^C, wobei sich der gewanscbte Kristall aus 
der Schmelze abschied. Der so erhaltene Einkristall wuide 
dann in einer ersten langsamen Abkuhlphase und dann in ei- 
ner danach geschalteten zweiten bcschleunigten Abkiihl- 
5 phase auf Raumtemperaturabgekiihlt. 

Da der Warmefluss in einer derartigen Kristallzuchtan- 
lage nicht vollstandig zu beherrschen ist, entstehen bei der 
Kristallisation regelmaBig sogenannte Spannungsdoppel- 
brechungen. Dariiber hinaus bilden sich auch verschiedene 

10 Kristallorientierungen aus, sog. Blockbildung. Obwohl die 
CaF2-Einkristalle wahrend ihrer Herstellung auch noch nach 
der Kristallisation lange auf einer hohen Temperatur gehal- 
ten werden, betragt nach ihrer Zuchi die Spannungsdoppel- 
brechung Oblicherweise noch 5-20 nm/cm, was fUr die spS- 

15 tere Verwendung zu groB ist. Durch Zersagen des Einkri- 
stalles und durch das mechanische Bearbeiten der optischen 
Elemente wie Meiseln und Polieren, wird die ohnehin hohe 
Spannungsdoppelbrechung noch weiter erhoht. 
Aus diesem Grund sind bereits Versuche untemommen 

20 worden, die Homogenitat derart hergestellter Einkristalle 
dadurch zu verbessem, dass man diese uber einen langeren 
Zeitraum auf eine Temperatur unterhalb des Schmelzpunk- 
tes erwarmt. Es ist daher bekannt, zur Erreichung der ge- 
wiinschten hohen Homogenitat, den Kristall nach seiner 

25 Fertigstellung uber eine langere Zeit einer erhohten Tbmpe- 
ratur auszusetzen, bei der durch Umordnung der Atome im 
Kristallgitter sich sowohl mechanische Spannungen als auch 
opdsche Fehler aufl5sen oder zumindest verringem. Dieser 
Vorgang wird Oblicherweise als Tfempem bezeichnet. 

30 So wird zum Beispiel in der DD-PS-2 1 3 5 14 ein Temper- 
verfahren beschrieben, bei dem in einer PbFz-haltigen At- 
mosphare bei einem PbF2-Partialdruck von 0,01-1 Torr 
(1,33 Pa- 133,3 Pa) bei einer Temperatur von 1200°C ein 
Calciumfluorid-Kristall erhitzt wird. Dabei ist es die Auf- 

35 gabe des PbF2 noch vorhandenen Rests auers toff im Calci- 
umfluorid-Kristall zu gettera. Bei diesem Verfahren werden 
bei einem Kristall mit einem Durchmesser von 20 mm und 
einer Dicke von 10 mm eine vorhandene Spannungsdoppel- 
brechung von 10 bis 25 nm/cm durch eine zwei- bis drei- 

40 stUndige Erwarmung auf 1200**C auf nur 1 nm/cm verrin- 
gert. Mit diesem Verfahren war es jedoch nicht moglich, 
cine Spannungsdoppelbrechung bei wesentiich groBeren 
Calciumfluorid-Einkristallen, d. h. bei Einkristallen mit ei- 
nem Durchmesser von groBer als 200 mm insbesondere sol- 

45 chen groBer als 300 mm und Dicken von 50-400 mm oder 
auch von entsprechend groBformatigen bereits bearbeiteten 
und fertig polierten optischen Elementen in wirtschaftlichen 
Verfahrenszeiten zu verbessem. Beim Versuch, die Temper- 
zeit dadurch zu verkurzen und/oder eine bessere Temperung 

SO dadurch zu erreichen, dass man die Tempertemperatur noch 
weiter erhoht, hat es sich namlich gezeigt, dass dabei die 
Einkristalle sehr stark an V3lumen verlieren. Auch fertige 
Optiken verlieren die bearbeitete Form rasch. 
In der EP-A-939 147 ist ein Verfahren zur Herstellung 

55 von Calciumfluorid, insbesonders fiir die Fotolithographie 
beschrieben. Dabei werden groBe Einkristalle in einem ver- 
schlieBbaren Behalter eingebracht und unter Vakuum auf 
eine erste Temperatur erhitzt, welche in einem Bereich von 
1020°C und 1150°C liegt und danach mit einer Abkiihlge- 

60 schwindigkeit von hochstens l,2*'C-2''C/h auf eine Tfempe- 
ratur von dOO-QOO^'C in einer ersten Phase abgekuhlt, wo- 
nach sich eine Abkiihlung auf Raumtemperatur mit einer 
Abkiihlgeschwindigkeit von hochstens 5°C/h anschlieBt. In 
bevorzugten Ausfuhrungsformen wird das Tempem in einer 

65 Fluorgasenthaltenden Atmosphare sowie unter Schutzgas 
durchgefuhrt. 

Es hat sich jedoch gezeigt, dass mit den bekannten Ver- 
fahren keine befriedigende Homogenitat in ausreichender 
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Ausbeute erreicht wird. 

Die Erfindung hat daher zum Ziel, die zuvor genannten 
Probleme zu iibenvinden und bochhomogene £inkristalle 
sowie daraus hcrgestellte optischc Elementc mit befricdi- 
gender Ausbeute bereitzustellen, die eine hohe Homogeniiat 5 
mit einer geringen Spannungsdoppelbrechung und konstan- 
ter Brechzahl aufweisen, d. h. dass an verschiedenen Stellen 
bestimmte Brechzahlen nicht mehr als an 5 x 10"^ voneinan- 
der abweichen. 

Die Erfindung hat auch zum Ziel, die Ausbildung von lO 
Blocken, d, h. die Bildung verschiedener Kristallorientie- 
rungen und Klein winkelkorngrenzen zu vermindem und/ 
Oder zu beseitigen. 

SchlieBlich hat die Erfindung noch zum Ziel, beim Tem- 
pem eine Schleierbildung im Kristall zu vermeiden oder zu is 
verringem. 

Diese Ziele werden durch das in den Anspnichen defi- 
nierte Verfahren erreicht. 

Es hat sich namlich uberraschenderweise gezeigt, dass 
sich mechanise he Spannung, Klein winkelkorngrenzen so- 20 
wie Spannungsdoppelbrechungen beseitigen bzw. verrin- 
gem lassen, wenn man den fertigen Einkristall auf eine Tem- 
peratur von uber 1150°C in Gegenwart von fein verteiltem 
Calciumfluoridpulver erwarmt. 

Es hat sich gezeigt, dass sich unter den erfindungsgema- 25 
Ben Bedingungen uberraschenderweise auch Kleinwinkel- 
komgrenzen, zeliuiare Strukturen und sogenannte Zwil- 
linge, d. h. Verkippungswinkel der Kristallachse um < 2^ be- 
seitigen lassen, ohne dass ein Materialverlust am Einkristall 
auftritt. Offenbar konnen sich bei diesen Tfemperaturen Sal- 30 
zionen auf ihren Gitterplatzen erleichtert umordnen. 

Vorzugsweise wird beim Tempem ein feinteiliges Calci- 
umfluoridpulver mit einer mittlercn KomgroBc von 
100 nm-1 mm verwendet. tJbliche mittlere KomgroBen be- 
tragen 1-200 ^m, vorzugsweise 5-100 pm und insbeson- 35 
dere von 10-50 pm. Die Oberflache des feinteiligen Calci- 
umfluoridpulvers soUte mindestens das 1 Of ache, vorzugs- 
weise mindestens das lOOfache der Oberflache des zu tem- 
pemden Gutes betragen. In besonders bevorzugten Ausfuh- 
rungsformen weist das Pulver mindestens das 1 .OOOfache, in 40 
manchen Fallen das S.OOOfache oder sogar lO.OOOfache der 
Oberflache des Tempergutes auf. 

Besonders bevorzugt ist es, die zu tempemden Kristalle 
und gefertigten Optiken direkt in das Temperpulver einzu- 
betten, so dass dies einen innigen direkten Kontakt zum Pul- 45 
ver hat. Es hat sich namlich gezeigt, dass sich hicrbei beson- 
ders gut stdrende Verunreinigungen entfemen lassen. 

Zur Entfemung von vorhandenem SauerstoflF im Kristall- 
gitter enthalt das Calciumfluoridpulver vorzugsweise zu- 
satzlich mindestens einen Scavanger. Bevorzugte Scavenger 50 
sind PbF2, ZnF2, SnF2, Grafit sowie andere niedrig schmel- 
zende Fluoride und/oder Fluorverbindungen, die mil Sauer- 
stoff fliichtige Verbindungen eingehen. Ein weiterer bevor- 
zugter Scavanger ist XeF2, welches bei Raumtemperatur 
fest ist, sich jedoch beim Erwarmen in Xe-Gas und F2-Gas 55 
zersetzt und so als Niedrigtemperatur-Scavanger dient. Die 
bevorzugten KomgroBen der Scavanger entsprechen denen 
des CaF2-Pulvers, sie konnen jedoch von diesen verschieden 
sein. 

In einer besonders bevorzugten AusfUhrungsform enthalt 60 
das beim Tempem zugesetzte Pulver feinteiligen Kohlen- 
stofF, insbesondere Grafit. 

Besonders bevorzugt ist ein Tempem oberhalb 1200°C, 
wobei oberhalb 1210**C besonders bevorzugt ist. Als obere 
Tempergrenze sollte 1415**C vorzugsweise 1370''C nicht 65 
uberschritten werden. Oblicherweise betragt die obere Tem- 
pertemperatur 1300^C. Es bat sich erflndungsgemaB auch 
gezeigt, dass vorzugsweise beim Tsmpem und/oder beim 



BEST AVAILABLE COPY 

485 Al 

4 

Gettem mit den Scavangem im Kristall eine mdglichst ho- 
mogene Temperatur herrscbeD sollte, die Ublicherweise an 
keiner SteUe im Kristall um mehr als 5°C, insbesondere 
mehr als 2**C, vorzugsweise mehr als 1**C verschieden ist. 

Es hat sich als zweckmaBig erwiesen beim Tbmpem zu- 
erst auf eine Temperatur von 350°C-600^C, insbesondere 
350®C-500**C zu erwarmen, um bei der Bearbeitung des 
Calciumfluorid-Kristalles sowie bei der Lagerung und beim 
Anfassen mit der Hand eingebrachtes Wasser zu entfemen. 
Besonders bevorzugt ist eine Erwarmung von 
350°C-400**C. Dies geschieht vorzugsweise unter Vakuum. 
Die Wassertrocknung betragt iiblicherweise 12^5, vor- 
zugsweise 24 Stunden. 

Es hat sich auch als zweckmaBig erwiesen, das Ibmpem 
imter Schutzgas durchzufUhren. Ubliche Schutzgase sind 
StickstofF, Helium, Argon und/oder Xenon. 

In einer besonders bevorzugten Ausfiihrungsform wird 
das Tempem auch in einer fluorhaltigen Atmosphare, insbe- 
sondere einem fluorhaltigen Schutzgas durchgefuhrt. Hier- 
bei wird Fluorgas in einen Temperofen bzw. in ein das Tem- 
pergut enthaltendes TempergefaB eingeleitet und/oder durch 
Verdampfen freigesetzt. Weitere reaktive Fluorgase sind Te- 
trafluormethan sowie andere Fluorkohlenstoffe oder Fluor- 
kohlenwasserstoffe. 

Eine besonders bevorzugte fluorhaltige Atmosphare ist 
eine HF-Atmosphare. In einer weiteren bevorzugten erfin- 
dungsgem^en Ausfuhrungsform wird die fluorhaltige At- 
mosph^ zusammen mit einem Schutzgas verwendet 
ZweckmaBigerweise enthalt die dabei entstehende Gasmi- 
schung 0,1-20% Fluorgas, insbesondere 1-10%. Eine be- 
sonders bevorzugte Mischung ist eine Mischung aus HF und 

N2. 

In einer ganz besonders bevorzugten Ausfuhrungsform 
wird die fluorhaltige Atmosphare in Form von fluorfreiset- 
zenden Festkorpem wie beispielsweise XeF2 eingebracht. 
XeF2 ist bei Raumtemperatur ein Festkorper, der sich bei ei- 
ner Temperatur oberhalb 400°C zu Xe und F2-Gas zersetzt. 
ZweckmaBigerweise wird es luftdicht verschlossen in einen 
Teflonbeutel eingesetzt. 

Es hat sich als besonders zweckmaBig erwiesen, dass das 
Tsmpem in einer reduzierenden Atmosphare durchgefuhrt 
wird. Eine reduzierende Atmosphare wird beispielsweise 
durch den Zusatz von Grafitpulver erreicht, welches mit 
Wasser unter Ausbildung von CO/CO2 und CH4 reagiert, 
wobei CH4 selbst eine reduzierende Wirkung aufweist. 
Auch das teilweise gasformige Bleifluorid weist gegeniiber 
Calciumoxid eine reduzierende sauerstoffentziehende Wir- 
kung auf. Auf diese Weise konnen im Calciumkristall vor- 
liegendes oder durch Wasseranlagerung entstandenes Calci- 
umoxid zu Calciumfluorid umgewandelt werden, was so- 
wohl der Schleierbildung als auch der Verringemng von 
Kleinwinkelkomgrenzen dient 

Auch hat es sich als zweckmaBig erwiesen, im inneren 
des das Tempeigut enthaltenden TempeigefaBes einen Cal- 
ciumfluorid-Partialdmck von 0,7-1 3 mbar, insbesondere 
0,8-1 mbar aufrecht zu erhalten. Dabei ist das Temperge^ 
vorzugsweise derarl ausgestaltet, dass es zwar nicht gasdicht 
ist, jedoch nur geringe Durchflussraten aufweist und damit 
nur einen geringen Abtransport von verdampftcn Vemnrei- 
nigungen wie Wasser und Bleioxid oder CO2 ermdglicht, 
diesen jedoch nicht voUstandig unterdriickt Dadurch kann 
die das Tempergut umgebende Atmosphare nur geringfiigig 
abdifPundieren und es herrscht ein quasi stationarer Zustand 
solange noch ausreichend Tfemperpulver und/oder Schutz- 
bzw. Ruorgas vorhanden ist 

Das TempeigefaS sowie der gesamte Temperofen besteht 
vorzugsweise aus Grafit. Auf diese Weise werden uner- 
wtinschte Reaktionen vermieden. Dariiber hinaus ist Grafit 
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auch gegen die bei den Temperaturen auBerst aggressive 
FlusssSure besonders bestSndig. 

Vorzugs weise wird erfindungsgemaB zuerst auf eine Tem- 
peratur von 200-450**C vorzugsweise 300-400X erwarmt 
und bei dieser Temperaiur iiber eine langere Zeit, ublicher- 5 
weise mindestens 10 Stunden, insbesondere mindestens 20 
Stunden, die Temperatur gehalten. Dabei hat es sich als 
zweckmafiig erwiescn, in dieser Verfahrensstufe ein Va- 
kuura anzulegen, urn das bei diesen Tfemperaturen desor- 
bierte Wasser zu entfemen. AnschlieBend wird auf 800°C lO 
hochgeheizt und langsam unter einer Erhohung der Tempe- 
ratur von 1-30°C/Stunde, vorzugsweise 5-20°C, insbeson- 
dere 8-12'*C auf 900®C erwarmt, wobei die Scavanger rea- 
gieren. Danach wird vorzugsweise zwischen 1200**C bis 
maximal ISOO^'C, Oblicherweise bis 1220**C fur 1-24 Stun- is 
den, vorzugsweise 2-10 Stunden, insbesondere 3-5 Stunden 
getempert und danach auf 850**C abgekiihlt, wonach wieder 
auf 950*'C erwarmt wird. Auf diese Weise wird das Auslei- 
ten von Defekten deutiich verbessert, ohne dass eine merkli- 
che Diffusion, z. B. Schleierbildung stattfindet. Danach 20 
wird mit einer Geschwindigkeit von 0,5°C bis 5°C/h, vor- 
zugsweise 1-3°C langsam auf 680-740^C, insbesondere 
690-7 lO^'C abgekuhlt. AnschlieBend wird die Abkuhlungs- 
rate leicht auf maximal 5®C/Stunde, zweckmaBigerweise 
etwa 3°C/h erhoht und ab ca. 400** wird mit einer Geschwin- 25 
digkeit von 5-10°C7h auf Raumtemperatur abgekiihlt. 

Die Erfindung soli durch das folgende Beispiel naher er- 
l^utert werden. 

Ein mittels dem Stockbager Bridgman-Verfahren herge- 
steilter Einkristall mit einem Durchmesser von 300 mm und 30 
einer Dicke von 600 mm wird in einem Grafittiegel zwi- 
schen einem feinteilig zermahlenem Calciumfluoridpulver 
eingebettet, welches 20% PbF2-Pulver, sowie 10Gew.-% 
Grafit enthalt, Dariiber hinaus wird noch ein Teflonbeutel 
der XeF2 enthalt zugegeben. Dabei ist die zu tempemde Kri- 35 
stallscheibe von alien Seiten rundherum vollstandig mit dem 
feinteiligen Pulver in Kontakt. Die Oberflache des Calcium- 
fluorid-Anteils im Gesamtpulver betragt das 3000fache der 
Oberflache des Einkristalls, Danach wird langsam auf 
370°C unter Vakuum erwarmt, wobei eventuell vorUegen- 40 
des Wasser uber einen Zeitraum von 24 Stunden entfernt 
wird. AnschlieBend wird auf 800**C erwarmt und der dar- 
uber liegende Scavangerbereich mit einer Geschwindigkeit 
von 10°C/h bis auf 900''C durchfahren, wonach auf 1220**C 
erwarmt und die Temperatur vier Stunden lang beibehalten 45 
wird. Im Inncren des mit einem Deckel verschlossenen Gra- 
fitgefaBes herrscht ein Druck von 8mbar, der aus der 
Summe der Partialdriicken von Calciumfluorid, Bleifluorid, 
Grafitdampf/CO sowie Xenon und Fluorgas gebildet wird. 
AnschlieBend wird auf 850°C abgekuhlt und danach wieder 50 
auf 950°C erwarmt, wonach mit einer Geschwindigkeit, von 
TOh auf 700°C abgekuhlt wiid. Dann wird mit 3°C/h und 
zum Schluss mit 5-10°C/h auf Raumtemperatur abgekiihlt. 
Auf diese Weise wurde ein hochhomogener Einkristall er- 
halten, der kcine merklichc Spannungsdoppclbrechung auf- 55 
wies und dessen Unterschiede in der Brechzahl an alien 
Stellen wesentlich kleiner war als 1 x 10"*, Dariiber hinaus 
wurden keine mit bloBem Auge erkennbaren Schleier fest- 
gestellt. 

60 

Paten tansprUche 
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in das Tempergef^ ein Calciumfluoridpulver einbringt 
und dass man den Kristall mindestens zwei Stunden 
lang oberhalb 1150**C erwarmt. 

2. Verfahrcn nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, dass das TempeigefaB zumindest teilweise aus 
Kohlenstoffbesteht. 

3. Verfahren nach einem der vorhergehenden Ansprii- 
che, dadurch gekennzeichnet dass man in das Temper- 
gefaB PbF2-Pulver, Grafitpulver oder Mischungen da- 
von einbringt. 

4. Verfahren nach einem der vorhergehenden Ansprii- 
che dadurch gekennzeichnet, dass man das Tempem 
unter einer reduzierenden Atmosph^ im Tbmpergefafi 
durchfuhrt. 

5. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspru- 
che dadurch gekennzeichnet, dass man unter Schutzgas 
tempert. 

6. Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspru- 
che dadurch gekennzeichnet, dass man als Schutzgas 
N2, Ar, He, Xe verwendet. 

7. Verfahren nach einem der vorhergehenden Ansprii- 
che dadurch gekennzeichnet, dass man unter einer flu- 
orhaltigen Atmosphare tempert, 

8. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekennzeich- 
net, dass man als fluorhaltige Atmosphare F2, HF, CF4, 
Ruorkohlenstoffe und/oder Fluorkohlenwasserstoffe 
verwendet. 

9. Verfahren nach einem der vorhergehenden Ansprii- 
che dadurch gekennzeichnet, dass das CaF2, PbF2 und/ 
Oder Grafitpulver eine KomgroBe von 100 nm-200 pm 
aufweist. 

10. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 
spriiche dadurch gekennzeichnet, dass der zu tem- 
pemde Einkristall beim Tempem einen direkten Kon- 
takt zum Pulver aufweist. 

11. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 
spriiche dadurch gekennzeichnet, dass man das Erwar- 
men bei einer Temperatur zwischen 1150 und 1170°C 
stoppt, bei dieser Temperatur mindestens fiinf Stunden 
ausharrt und dann langsam auf die eigendiche Temper- 
stufe weiter erwarmt. 

12. Verwendung von nach dem Verfahren der Ansprii- 
che 1-11 erhaltenen Einkristallen zur Herstellung von 
Linsen, Prismen, Lichtleitstaben, optischen Fenstem 
sowie optischen Komponenten fiir die DUV-Fotolitho- 
graphie, Steppem, Excimerlasem, Wafem, Computer- 
chips, sowie integrierten Schaltungen und elektroni- 
schen Ger^ten, die solche Schaltungen und Chips ent- 
halten. 



1. Verfahren zur Herstellung von hochhomogenen, 
groBformatigen, insbesondere bearbeiteten Einkri- 
stallen aus Calciumfluorid durch Tfempem bei erhfihter 65 
Temperatur, wobei der Kristall wahrend des Tempems 
in einem mit einer Abdeckung versehenen Temperge- 
faB gelagert wird, dadurch gekennzeichnet, dass man 



